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UNILEVER N.V*, Museumpark 1, ^otterdam/Holland 



Heratellung von Dispersionen 



Prioritat: 2*Juli 1971, GroBbritannien, Nr. 51029/71 



,Die Erfindung bezieht sich auf die Heratellung von Disper- 
sionen aus briich/rigen Korpern, welche gleichmassig in einer 
Suspensions vermbgen besitzenden Jliissigkeit dispergiert sind* 

Bruchige oder zerbrechliche Korper, beispielsweise TrSjfchen 
oder Kapseln, welche einem Bruch- oder Reissdruclc ttber 
500 gm/cm nicht widerstehen, weisen Probleme auf bei ihrem 
Dispergieren in einem flussigen Medium, Reissdrucir wird 
definiert als die allm&hlich ausgeiibte Kraft, welche benotigt 
wird, urn Reissen oder Brechen za verursachen, dividiert 
durch die Querschnittsf lache des Korpers. Sblche briichigen 
Korper, wenn trocken, pflegen aussergewohnlich sprode au 
sein. Manche zerbrechlichen Korper konnen nicht getrocknet 
werden, namlich solche, in welchen das Tropfchen oder die 
Wand seinen Charakter beim Trocknen verandert, Unmittelbares 
Yermischen durch Verriihren der nassen oder trockenen Korper 
in dem MSdium schSdigt diese und beeintrachtigt in nachteili- 
ger Weise das Aussehen der schliesslichen Dispersion, Dies 
kann wichtig sein, wenn die Korper eine in asthetischer 
Hinsicht anspr chende Wirkung hervorrufen sollen. Mechanisohe 
Beschadigung der Wand der zerbrechlichen Kapseln kann die 
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leidige Folge des Auslauf ens des Kerns in das Medium haben. 
Diese SchSdigung vernichtet den iiblichen Zweck der Bin- 
kapselung, namlich Erhaltung des Kerns in seiner Wirksamkeit 
nur bei der Verwendung der Dispersion, zJJ.bei der Losung in 
Wasser oder zum Schutz des Kerns gegen seine Umgebung des 
fliissigen Mediums, wie bleichende oder lichtempf indliche 
Materialien« 

Die Herstellung einer gleichmassigen Dispersion von Korpern 
in einer Fliissigkeit mit Suspensionsvermbgen bietet auch 
ein Problem, Eine gleichmassige Dispersion ist eine solche, 
worin die Wahrscheinliohkeit, dass ein kleines Yolumen an 
Fliissigkeit einen der dispergierten Kbrper enthalt, in der 
Pliissigkeit konstant bleibt und nioht von dem Ort dieses 
kleinen Volumens innerhalb der Fltissigkeitemasse abhangt. 
Das fliissige Medium wird leicht so ausgewShlt, urn das 
Suspendiervermogen zu besitzen, welches fiir die darin zu 
dispergierenden spezifischen Kbrper geeignet ist. Methoden, 
urn solche Medien herzustellen, sind beispielsweise internes 
mioellares Strukturieren oder Strukturieren durch Einschluss 
eines geeigneten Tons in den Ansatz, Wenn einmal ein Kbrper 
in einer solchea Pliissigkeit suspendiert ist, wird sioh der 
Ort des KSrpers nicht andern, wenn nicht das Medium ge- 
schttttelt oder geriihrt wird. Jegliches Vermischen duroh 
Verriihren, urn Yerlagerung der suspendierten Korper zu bewir- 
ken und die gef orderte gleichmassige Beladung an den KSrpern 
zu erhalten, beschadigt diese unvermeidlich. 

Es wurde nun ein Yerfahren gefunden, welches eine gleich- 
massige Suspension zerbrechlicher Kbrper in einem suspendie- 
renden fliissigen Medium lief ert. 

Demgemass schaff t die ^rf indung ein Yerfahren zur Herstellung 
eiiner bestandigen Suspension zerbrechlicher, gleichmassig in 
einem fliissigen suspendierenden Medium dispergierter KSrper, 
wobei die Korper in einer TrSgerf lussigkeit mitgenommen wer- 
den, urn eine Misdoing zu ergeben, welche im Gieichstrom mit 
dem Medium in einen Behalter eingespeist wird. 
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Die zerbrechlichen Korper konnen in einer .beliebigen Weise 

hergestellt sein. Typische- zerbr chliche Korper sind Kapseln 

mit fliissigem Kern* Typische Pliissigkeiten fur die Kerne sind 

Mineralole, atherisohe pie, losungen eines Germizids oder 
Geschmacks- 

Detergens, oder " / stoffe. Das einkapselnde Material kann 
ein einen wasserloslichen Pilm bildendes Polymer sein, z,B. 
Polyvinylalkohol, ein naturliches oder synthetisches Polymer 
oder Gel, wie Gelatine oder Carrageen. 

Die suspendierenden f liissigen Medien konnen in beliebiger 
Weise erhalten eein* Typische fliissige Medien sind fliissige 
Detergenskompositionen, wie sie zum Geschirrspiilen, fiir 
Shampoos oder Schaumbader benutzt werden, Mineralol, Textil- 
behandlungsmittel und Textilausrustungsmittel. Jedoch ist 
das Medium strukturiert, sein Plies swert kann begrenzt sein 
und sein Suspendiervermogea wird in entsprechender w eise 
beschrSnkt sein* Je grosser der Pliesswert des suspendieren- 
den Mediums ist, um so grosser ist die zulassige Differenz 
zwischen der Dichte des Mediums und der Dichte der suspen- 
dierten Tropf chen. Ein Ausdruck fiir die zulassige Differenz 
in der Dichte ist 



< 3 TV R 
^ 2 dg"~ 



wopin bedeuten: 

P Q = scheinbare Dichte des suspendierten Tropf chens 

bzw.Kapsel 
P ^ = Dichte des suspendierenden Mediums 

d = Durchmesser des suspendierten Tropf chens bzw. 
Kapsel 

R = PlieBspannung 

g = Schwerkraf tbeschleunigung 

(alles in tiber eins t i mmenden Einheiten) 

Die Grade der Beladung mit den Korpern in dem Medium konnen 
naturgemass entsprechend- den gef orderten Eigenschaf ten der 
fertigen -Dispersion schwanken. Die Beladung kann bestimmt 
werden durch di technische Wirkung,welchefbei der Verwendung 



187 



A 2232131 

-4- 

der Korper erzielt werden soli* Die Beladung kann auch be- 
st immt werden duarch das gewiinschte Aussehen, z.B, wird 
ein n besetztes u Au s sehen erhalten, wenn 3-4 Kapseln von 3 mm 
Durchm sser pro cm' transparentes Medium dispergiert werden, 
und eih "geraumiges 11 Aussehen wird erhalten, wenn nur eine 
Kapsel von 3 mm Durchmesser pro cm eines transparenten Mediums 
dispergiert ist G 

Das Einspeisen im Gleichstrom von Korpern und Medium sichert 
eine im wesentlichen gleichmassige Dispersion, 

Die Tragerfliissigkeit muss inert gegeniiber den Kgrpern sein, 
welche sie mitaaimmt, und darf das Medium in keiner Weise 
beeintrachtigen, welche nachteilig fair das schliessliche 
Mittel sein konnte. Dies kann sich beziehen auf das Aussehen 
und/oder die technischen Eigenschaf ten. Als Trttgerf lussigkeit x 
kann eine leicht verdiinnte Form des fliissigen Mediums benutzt 
werden, welche kein SuspendiervermSgen besitzt und mit dem 
fliissigen Medium vertraglich ist. 

Die Tragerfliissigkeit sollte eine solche Viskositat besitzen, 
dass sie als Polster fiir die Korper wirkt und auch ihnen 
erlaubt, sich in einem ausreichenden Grade zu verdichten, urn 
sie in das Medium mit einer angemessenen Beschiokung zu 
tragen. Die Erfindung kann angewendet werden mit Korpern, 
z»B. Kapseln Oder Tropfchen, welche leichter oder schwerer als 
die Tragerfliissigkeit sind: schwerere TrcSpfchen sind im all- 
gemeinen bevorzugt, da sie leichter in die Tragerfliissigkeit 
zu beschicken sind. Die i>ichte und Viskositat der Tragerfliis- 
sigkeit sollten solche sein, dass cfie Endgesc&niigkeit der 
in dem Fluidum unter der Einwirkung der Schwerkraf t fallenden 
(oder steigenden) Korper hoch genug ist, urn die Beladung zu 
erieichtern. Typische Viskositaten sind 2-100 ,vorzugsweise 
5-50 Centipoisen mit Dichten, welche sich von denjjenigen der 
KSrper urn 0,02 bis 0,05 gm/cm' initerscheiden (Endgeschwin- 
digkeit von Kapseln mit 3 mm inirchmesser unter Bedingungen 
von 5 Centipoisen Viskositat und einer Dichtediff erenz von 
0,05 gm/cm 5 ist 2,5 cm/Sek.* bei 50 Centipoisen und 0,02 
Dichtediff erenz ist sie 0,2 cm/Sek.). Die GleichstromeinBpei- 
sung der Korper in der Tragerfliissigkeit und des fliissigen 
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Mediums wird zwe kmassigerweise durch Anwendung gering b 
Drucke auf jede der Plttssigkeiten bewirkt. Messgerate regeln 
die relativen Mengen an Kbrpern in Iragerf liissigkeit una 
des fliissigen Mediums. Zweckmassigerweise werdeh die zu 
dispergierenden Korper in einem geschlossenen mit der Trager- 
fliissigkeit gefttllten Gefass gehalten. Venn mehr Trager- 
fliis s igkeit oben Oder unten in das Gefass gepunpt wird, 
werden Korper in Tragerf ltissigkeit durch eine Leitung zu 
dem Boden oder der Spitze des Gefass es getragen - der 
Durchmesser dieser Leitung soli mindestens das Zweif ache 
desjenigen der zerbrechlichen Korper sein. Das Ende der 
Leitung, durch welche die Kapseln fliessen, ist vorzugsweise 
konzentrisch in einem weiteren Rohr gelegen, entlang welchem 
das suspendierende fliissige Medium gepumpt wird. Vorzugs- 
weise sollten die Fliessrichtungen die gleichen sein* Die 
relatiyen StrSmungsverhaltnisse an Korpern und suspendieren~ 



relativen Geschwindigkeiten der Pumpen fur die Tragerf liissig- 
keit und das fliissige Medium. 

Die Bildung einer gleichmassigen dispersion ist eine Funktion 



on ist eine Funktion der physikalischen Bigenschaf ten des 
suspendierenden Mediums. 

Das erfindungsgemasse Verfahren hat den weiteren Vorteil 
der Herstellung von Dispersionen mit einem iiberraschend 



Obwohl die nachf olgenden Beispiele sich auf Aawendungen auf 
dem Gebiet des Geschirrspulens beziehen, dienen sie nur zur 
Erlauterung und nicht zur Beschrankung. Die iSrflndung kann 
verwendet werden zur Herstellung bestandiger gleichmSssiger 
Dispersionen zerbrechlicher Korper in einer beliebigen 
Fliissigkeit, welche strukturiert ist, wenn die Dispersion 
hergestellt wird, oder welche strukturiert wird, z.B. durch 
Abkiihlen und Gelbildung, bevor die dispergierten Korper 
sich in merklicher Menge absetzen. Nicht-Deter gens anwendun- 
gen schlieosen die Einverleibung Ton wohlschmeckenden und/ 
oder gefarbten zerbrechlichen Korpern in EisgetrSnken, Breien 




konnen gesteuert werden durch Einstellung der 



der beschriebenen Einrichtung; die Bestandigkeit der Dispersi- 
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oder Frucbtgetranken oder Mayoikisen ein # Aadere Anwendungen 
echliessen gxkMx g farbte Korper in Haarshampoos, beispiels- 
weis mit G balten an Haarpf legemittel, gefarbte Korp r 
in einer Zahnpaste oder in einem Hagellaok ein. 

Die Erfindung wird jetzt noch an den Beispielen beschrieben. 
Beispiel 1 

Ein Verfafcren zur Herstellung einear bestandigen Suspension 
aus zerbrechlichen Kapseln von 3mm Durchmesser und schein- 
barer Dicbte von .1,11 gm/cm' mit einer n Methocel n -(Waren- 
zeichen)-¥and, welcbe einen Titandioxyd/f liissigen Paraffin- 
kern besitzt, bei einer Beladung mit einer Kapsel pro cm^ 
des Mediums in einem tonstrukturierten fliissigen Medium 
von einer Dichte von 1,12 gm/cm 5 aus folgendem filr GescMrr- 
spiilen geeigneten Ansatz. 





Gew.5& 


Natriumalkyl (8-13 G)l)enzolsulf onat 


11,1 


Natrium C^C^olef inaulf onat 


16,7 


Cocosolmonoathanolamid 


5,5 


Natriumxylolsulf onat 


5,0 


Hamstoff 


2,0 


"Laponite S"(Warenzeichen) 


1,0 


Natriumsulfat und -ohlorid 


6,0 


Zitronensaure 


1,0 


Yasser 


51,7 




100,0 



Die obigen Kapseln, benetzt durch eine I0$6ige Natriumsulf at- 
lBsung aus ihrer Lagerung, werden in ein 250 cm 5 Gefass mit 
konischem Boden fallen gelassen, welches eine Entliiftung 
besitzt und etwa 100 cm 3 Tragerflussigkeit von 1,07 Dichte 
und einer Viskosi tat von 10 Centipoisen enth&lt, 3>er Ansatz 
der Flussigkeit ist der folgende: 

Gew.g 



Natriumalkyl 8-13 C benzolsulf onat 2,8 

Natrium C 14 .:C 16 olef insulfonat 4 t 2 

Cocosblmonoathanolamid ^4. 

Natriumxylolsulfonat 1 3 
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Gew.# 

Harnstoff 0,5 
Natriumsulfat und -chlorid * 5,3 
Zitr nensaure Of 3 

Wagser 84»2 

100,0 

Das Gefass wird mit der Tragerfliissigkeit vollgepumpt, die 
Entliiftung wird geschlossen und eine 7 mm Durobmesser Leitung 
an der Basis des Gefasses wird geoffnet. Mehr Tragerflussig- 
keit wird in das Gefass in einem Verhaltnis von etwa 4 cm / 
Minute eingepumpt und ein diclrter *>trom von Kapseln in'Trager- 
flttssigkeit (mit einem Gehalt von etwa 40 Volum-# Kapseln) 
verlasst das Gefass am Boden. Das Ende der 7 mm Durchmesser 
Leitung ist konzentrisch in einem Rohr von 25 mm Durchmesser 
gelegen. Das gr'dssere Rohr fiilirt f liissiges Medium mit einer 
StrSmungsgeschwindigJceit von etwa 100 cm^ /Minute* Kapseln 
verlassen die 7 mm Durchmesser leitung und tauchen in das 
fliissige Medium in einem Verhaltnis von etwa 100/Min. ein # 

Obwohl die Kapseln sogar durch eine so kleine Kraft wie 
2 gm Gewicht zerrissen werden, wurde eine geringere Schadigung 
als 1 Kapsel pro Liter gefunden. Die Kapseln werden gleich- 
massig dispergiert und die schliessliche Dispersion ist bestan- 
dig iiber mindestens 6 Monate ohne jegliche Einwirkang auf die 
Eigenschaften der Kapseln, 

Beispiel 2 

Bin Verfahren zur Herstellung einer bestandigen Dispersion 
von 2 mm Kapseln einer scheinbaren Dichte von 1,13 gm/cm 
mit einer Wand aus Carrageengel, modifiziert mit Johannishrot- 
kemschleim mit einem Titandkioxyd/f liissiges Paraff inkern 
bei einer Beladung von vier Kapseln pro cur Medium in einem 
tonstrulrturierten Medium von 1,12 gm/cm^ Dichte aus folgender 
;'fttr Geschirrspiilen geeigneter Zusammensteilung. 

Gew.g 

Hatriumalkyl Cq-C 1 ^Benzolsulf onat 11,1 
Natrium C^xC.jg Olef insulf onat 16,7 
CocosSlmonoathanolamid 5,5 
Hatriumxylolsulf onat 5,0 
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Harnstoff 2,0 
"Laponite S n (Warenzeichen) 1,0 
Natriumsulfat und -chloric! 5,0 
Kaliumsulfat 1,0 
Zitronensaure 1,0 
Wasser 51 t 7 

100,0 

Die obigen Kapaeln, benetzt durch eine 5#ige Kaliumchlorid- 

3 

losung aus ihrer Lagerung, werden in ein 250 cnr Gefass mit 
konischem Boden fallen gelassen, welches einen Luftauslass 
besitzt % und etwa 100 cur Tragerfliissigkeit einer Dichte 
von 1,07 und einer Viskositat von 30 Centipoisen enthalt. 
Der Ansatz der tflttssigkeit ist uer folgende: 

Gew.# 

Natriumalkyl Cg-C-jj benzolsulf onat 2,8 
Natrium C^:C^g olef insulf onat 4,2 
Cocosolmonoathanolamid 1,4 
Natriumxylolsulfonat 1 ,3 

Harnstoff 0,5 
Natriumsulfat und -chlorid 4,3 
Kaliumsulfat 1 , 0 

Zitronensaure 0,3 
Wasser 84*2 

100,0 

Das Gefass wird mit Tragerfliissigkeit vollgepumpt, die Ent- 
liiftung geschlossen und eine 7 mm Durchmesser Leitung am Bodeix 
des Gefasses wird geoffnet. Mehr Tragerfliissigkeit wird in 
das Gefass in einem Verhaltnis von etwa 5 cm^/Min. eingepumpt 
und ein dichter s trom von Kapseln in Tragerfliissigkeit (mit 
einem Gehalt von etwa 40 Volum-$6 Kapseln) verlasst den Boden 
des Gefasses. Das Ende der 7 mm Durchmesser Leitung ist kon- 
zentrisch in einem Rohr von 25 mm Durchmesser gelegen* Das 
grossere Rohr fiihrt f liissiges Medium mit einer Str5mungsge- 
schwindigkeit von etwa 120 cm^/Min, Die Kapseln verlaseen die 
7 mm Durchmesser Leitung und tauchen in das fliissige Medium in 
einem Verhaltnis von etwa 480/hin, ein» 
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Beispiel 5 

Ein Verfahren zur Herstellung bestandiger Dispersion n aus 
5 mm Durchmesser Kapseln einer scheinbaren Dichte von 
1,07 gm/cm 5 mit einer Wand aus Polyvinylalkohol ("Elvanol 
52-22" Warenzeichen), verstarkt durch Yernetzung mit mx± 
einem Kern aus Zitronenol bei einer Beladung mit einer Kapsel 
pro 2 cur in einer micellar-strukturierten Fliissigkeit .einer 
Dichte von 1,075 aus folgender fur Geschirrspiilen geeigneter 
Zusammenstellung (beschrieben in der GB-Anme Idling Nr. 3 1090/70 . 



Gew.# 

Natriumlauryl 3A0 sulfonat 27,6 
laurylalkohol 3,4 
Dibuty lphthalat 2 , 0 

Natriumchlorid 9,0 
ithanol .5,6 
Wasser 52,4 

100,0 



Die obigen Kapseln, benetzt mit einer 5#igen Natriumsulf at- 
losxxng aus ihrer lagerung, werden in ein 250 cm Gefass mit 
konischem Boden fallen gelassen, welches einen luftauslass 
besitzt und etwa 100 cm^ Tragerfliissigkeit von 1,03 gp/cm^ 
Dichte und einer Yiskositat von 35 Centipoisen enthSlt. 

Der Ansatz der Tragerfliissigkeit ist der folgende: 



Gew.# 

Natriuialauryl 3A0 sulf at ' 8 
Laurylalkohol 0,5 
Athanol 5 
Wasser 81,5 
Natriumchlorid 5 

100,0 



Das Gefass wird mit Tragerfliissigkeit vollgepumpt, die Jfint- 
liiftung ges chlos sen und eine 11 mm Durchmesser leitung am 
Boden des Gef asses gedffnet. Mehr Tragerfliissigkeit wird in 
das tfefass in einem Verhaltnis von etwa 17 cm^/Min # einge- 
pumpt und ein dichter ^trom aus Kapseln in Tragerfliissigkeit 
(mit einem Gehalt von etwa 40 V lum-# Kapseln) verlasat daa 

20S883/1 187 



-10- 



2232131 



Gefass an seinem Bod en. Das -"^e der 11 mm -^rchm sser Leitun§ 
ist konzentrisch in in m grosseren Rohr von 40 mm Durchmessei 
gelegen* Das grossere Rohr fiihrt fliissiges Medium mlt einer 
Stromungsgeschwindigkeit von etwa 180 cm /Min. Kapseln ver- 
lassen die 11 mm Durchmesser Leitung und tauchen in das' 
fliissige Medium in einem Yerhaltnis von etwa 100/Min* ein 0 
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Patentanspruche 



1 # Veirf ahren zur Herstellung einer hestandigen Suspension 
aus zerbreehliohen in einem suspendierenden fliissigen Medium 
gleiehmassig dispergierten Kbrpern, dadurch g e k e n n - 
zeichnet, dasB die Xbrper in einer Tragerfliissigkeit 
mitgenommen werden, tun eine Mischung zu ergehen, welche im 
Gleiohstrom mit dem Medium in einen Behalter eingespeist wird, 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
n e t r dass das f lttssige Medium durch Einschluss von einem 
Ton suspendierend gemacht wurde* 

5. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch 
gekennzeichnet , dass die Tragerfliissigkeit eine 
Viskositat von 2-100 Centipoisen und eine Dichte besitzt, 
welohe von der Dichte der Korper urn 0,02-0,05 gm/cnr verschie- 
den isto 

4. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch 
gekennzeichnet , dass die Kbrper Kapseln aus 
einem einen wasserlbslichen lilm hildenden Polymer als Bin- • 
kapseluhgsmaterial Bind, 

5* Verfahren nach einem der Anspruche 1-3, dadurch g e k e n n 
ze.ichnet, dass die Korper Kapseln aus einem nature 
lichen oder synthetischen Polymer oder Gel als Einkapselungs- . 
material sind« 

6. Verfahren nach Anspruch 4 oder 5* dadurch gekenn- 
zeichnet, dass die Kapsel Mineralol als Kernmaterial 
en t halt, 

7. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspruche, dadurch 
gekennzeichnet , dass das fliissige Medium 

ein Detergens isto 
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